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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

(§) Kosmetische Praparate und Anwendungen, enthaltend Polyethylenwachse rnit verbesserten organoleptischen 
Eigenschaften 

(57) Kosmetische Praparate, enthaltend Polyethylenwachse 
mit verbesserter organoleptischen Eigenschaften, herge- 
stellt durch {Co-)Polymerisation von Ethylen unter Hoch- 
druckbedingungen unter Verwendung eines aliphati- 
schen oder alicyclischen Ketons als Molekulargewichts- 
regler. 
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DE 100 64 799 A 1 

Beschrcibung 

1 0001 1 Die vorliegcndc Erlindung bclriiTi kosnielischc Praparalc und Anwendungcn, cnlhaltcnd Polyeihylen wachsc 
mil vcrbcsscncn organolcpiischen Higcnschaficn. hcrgcsiclll durch (Co-)Polynierisaiion von Hlhylcn unter Hochdruck- 

5 hedingungen unicr Verwendung cincs aliphaiischcn odcr alicyclischen Kclons als Molekulargewichtsregler, sowic cin 
a , Verfahren zur Hcrsicllung von kosmciischcn Praparaten und Anwendungcn mil verbesserten organolcpiischen Eigen- 

; schaftcn. Wciierhin betrirTt die vorlicgendc Krfindung die Verwendung von Polyclhylenwachscn mil verbesscnen orga- 

nolepiischcn Eigcnschaften fur kosmclische Praparalc und Anwendungcn. beispielsweisc fur dekorative Kosmctik, pflc- 
gende und reinigende Kosmctik sowic fur pharmazeutische Zubereiiungcn und I lygicneariikel. 

io |0002J Polycihylcnwachsc werden in zahlrcichcn Kosmciika cingescizi. An die zu verwendenden Wachsc werden an- 
spruchsvolle Fordcrungcn gcstcllt. was ihrc organolcpiischen Higcnschaftcn belrifil. So durren die Wachsc kcines falls 
unangcnchnie Geriiche verslrdmen, wcil sic sonst in kosmciischcn Priiparaien unvcrkauflich waren. Aus dem gleichen 
Grund musscn sic geschmacksneutral sein. Wciierhin musscn sie gute Verarbeilungseigenschafien aufweisen. SchlieB- 
lich musscn sie winschafllich vorleilhaft scin, d. h. sic musscn sich leichl und mil holier Ausbeute herstcllcn lassen. 

15 Schlussclparamelcr sind das miulere Molekulargewichl, die Molekulargewichlsverteilung und dabci insbesondcre die 
Breiic der Molekulargewichtsveneilung sowic die hochmolekularen und niedennolckularen Anieile, gegebencnfalls ein- 
gebautc Comononicre, Langc und Verteilung der Verzweigungcn sowic Verunreinigungen des Polymers, beispielsweisc 
durch fluchiigc Oligomcrc, Rcsimonomerc sowic Zcrseizungsprodukic von Kaialysatorcn bzw. Radikalstaricrn und Mo- 
lekulargcwiehlsreglcrn. 

hf/ty 20 1 0003] Polycihylcnwachsc lassen sich nach verschiedenen Verfahren herstcllcn, die sich grob in Nicderdruckverfah- 

ren, durchgcfiihrl bei 20 bis 100 bar. und Hochdruck verfahren, durchgefuhrt bci 500 bis 4000 bar. einleilen lassen. Das 
Hochdruck verfahren ist ein radikalisches Polymerisations verfahren, das im Allgcmcinen ohne Katalysator auskommi 
(vgl. beispielsweisc: Ullmann's Enyclopadie der lechnischen Chemic, 4. Auflagc. Stichworlc: Wachse, Bd. 24, S. 36 ff„ 
Thicmc Verlag Sluligarl, 1 977). Zum Starlen der radikalischen Ketienreakiion vcrwendel man meistens ein odcr mchrerc 
25 organische Peroxide, beispielsweisc die Trigonox® odcr Perkadox®-Marken der Akzo Nobel, oder aber Lufl bzw. Luft- 

! sauersloff. Der billigsle und deshalb am weiteslen verbreitete Radikalslarier islLufl bzw. Luflsauerstoff. 

1 1 0004] Zur Einslcllung des gccignclcn Molckulargcwichls vcrwendel man als Molekulargcwichtsrcglcr odcr kurz Rcg- 

ler bezeichnete Subslanzcn. Bci der Verwendung eines Sloflcs als Rcglcr ist zu beachten, dass cr hinrcichend effizient ist, 

I wcil die Dosierung schr groBcr Mengen an Rcglern unwirlschaftlich ist. 

\ M) |0005] Ein haufig verwendetcr Regler ist Wasserstoff, der aber bei der Verwendung von Lull oder LuflsauerslolT als 

Radikalslarier zur Bildung von Knallgas fiihren kann und deshalb aus sicherheiislcchnischen Grunden Bcdenken hervor- 
ruft. 

[0006] Wcilerc haufig verwendetc Regler sind Kohlennionoxid CO und Alkane wie beispielsweisc El nan oder Propan. 
Kohlenmonoxid ist slark giftig, so dass bei der Verwendung aufwendige SicherheilsniaBnahmen erforderlich sind. Gas- 
35 fonnigc Regler wie Ethan und Propan erfordern ebenfalls strenge Sichcrhcilsrcgeln. 

1 0007] Die haufig verwcndclen Aldehyde, beispielsweise Propionaldehyd, fiihren zu Wachsen, die einen charaklerisli- 
i schen unangenchmen Geruch aufweisen und als Komponentc fur kosnietischc Anwendungcn wie beispielsweisc Lippcn- 

siifte, Lidschaltcn oder Rouge nur nach aufwandigcr Verarbeiiung geeignct sind. Sclbsi nach inlensivcr Bearbeitung mil 
Wasscrdampf lassl sich noch cin schwacher, aber unangenehmer Geruch feslslellcn. 
40 |0008] Die Verwendung von Kcioncn als Molekulargcwichlsrcgicr bci der Ilerstcllung von LDPE isl bereits bekannl. 
In EP-A 0 928 797 wird cin Verfahren unter Verwendung von Methylclhyikcion als Regler vorgeschlagen, mil Hilfc des- 
i sen ein LDPE hergcstclll wird, das sich fur Exirusionsprodukic cignel, beispielsweisc fur Folien mil gutcm Durchslich- 

widersland, aber nicht fur Wachsc. 

|0009] In DE-A 19 08 964 wird ein Verfahren offengelcgt, durch das sich Elhylenhomopolymerisalc im Mochdruck- 
45 verfahren hersiellen lassen. Kennzeichnend an dem beschriebenen Verfahren ist die Verwendung eines peroxidischen 
Radikalstarters in der erslen Rcaktionszonc und Lull in der zwciten. Als Regler werden Propionaldehyd oder Methyl- 
clhyikcion cmpfohlen. Man erhall ein hochmolekulares Polycihylen, welches sich besondcrs gut zur Herslellung hoch- 
transparenler Feinlblien oder widerstandsfahigcr Verpackungslolien cignel. 

|0010] In US 3,334,081 wird ein Hochdruck-Polymerisaiionsvcrfahrcn mit crhbhtem Umsatz beschricben, das auf der 
50 Einspeisung von Ethylen an mindestens zwei verschiedenen Slellcn des Rcakiors bcruht. Als Radikalstarter werden cine 
Vielzahl von organischen Peroxiden und als Regler cine Vielzahl organischer Verbindungen, bevorzugt Ketone wie bei- 
spielsweisc Methylclhyikcion, emplbhlen. Nachteilig an dem beschriebenen Verfahren isl jedoch derhohe Invesiitions- 
aufwand. der auf den zahlrcichcn Dosiersiellen beruhl, die alle cxtrcm drucksiabil und dichi ausgelegt werden musscn. 
Dadurch wird der Investilionsbcdarf fur cine Polymerisationsanlagc schr hoch. 
55 |0011] In US 3,317,504 wird cin Verfahren zur Herslellung von Polyeihylen, das zur Herslellung von Filmen gecignel 
ist. offengelegi, welches cine spczielle Temperalurfuhrung und die Verwendung spczieller Molekulargewichtsrcglcr, bei- 
spielsweisc Mclhyleihylkcion, erforden . Bci den offcnbarien Verfahrcnsparameiem werden jedoch keine Wachsc crhal- 
icn. 

|0012] Im rumanischen Paleni RO 75.587 (Prioritat: 18.04.1979. aus CA 96: 200372s) wird die Herslellung geruchlo- 
60 ser T.DPE-Sortcn beschrieben. Als Regler wird einc Mischung von Melhylvinylkeion mil Propan. Elhan und CO vcrwen- 
del, zum St an en der Reaktion cine Mischung verschiedener organischer Peroxide. Die Verwendung von CO isl aber we- 
gen der siarken Gifligkeit von Nachleil, wcil die Rohre und der Rcakiorausgang spczicll gegen Eniweichcn von CO ge- 
sichert werden musscn. 

|0013] Grundsatzlich lassen sich Polyeihylen wachsc auch im Niederdruckverfahren herstcllen. Dazu ist im Allgemei- 
65 nen ein Kaialysator erforderlich. beispielsweise ein Ziegler-Nana-Kaialysaior wie in US 3.129.21 1, oder ein Metallocen- 
Kaialysaior wie in EP-A 0 890 619. Die organoleptischen Eigcnschafien mikronisicner Polyeihylenwachsc, hcrccsiclll 
nach einem Nicderdruckverfaliren. sind jedoch in Anwendungcn wie kosmciischcn Praparaien noch zu verbessern. 
10014] Es besiand die Aufgabe. Polyeihylenwachsc zur Verwendung in Kosnteiika bereitzustcllen. die 
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- winschafilich vortcilhalt herstcllbar sind, 

- kcinc Vcrwendung von exirom cxplosionsgcfahrlichcn Reglcrn vvic WasserstolT odcr hochgiftigcn Reglcrn wic 
Kohlcnmonoxid vcrlangcn, 

- gule organolcptischc Eigenschalien habcn, d. h. gcruchlos und geschmacklos sind, 

- Icichl weitcrziiverarbcilcn sind 5 

- und sich gui zur Hcrsicllung von kosmciischcn Zubercitungen cigncn. 

|0015] Es wurdc nun gcfundcn, dass sic die Aufgabcn dadurch losen lasscn, dass man mil spczicllcn Keioncn herge- 
siclllc Polyclhyicnwaehsc vcrwcndcL 

[0016J Die Polycihylen wachse werden durch Polymerisation oder Copolynierisaiion von Hihylcn in Hochdaickauio- 10 
klaven oder in Rohrrcakioren hcrgesiclll. Tlochdruckauloklavcn sind in sogenannten gedrungenen odcr langgestrccklen 
Ausfuhrungslbrmen bekannt. Die bckannien Rohrreakioren (Ullmanns Encyclopedic der lechnischen Chcntie, Band 19, 
S. 169 undS. 173 ff (1980), Verlag Chen lie Wei nheim, Deerfield Reach, Basel sowie Ullniann's Enyclopiidie der lechni- 
schen Chcniie, 4. Auflagc, Slichworlc: Wachse, Bd. 24, S. 36 IT., Thienie Verlag Stutlgarl, 1977) zcichnen sich durch cin- 
fachc Handhabung und gcringc Wart ung aus und sind gegenuber geruhrten Auioklavcn von Vorleil. Die Polymerisation 15 
oder Copolynierisaiion erfolgt ublicherweise bei Temperaturen von 400 bis 4000 bar, bevorzugl von 500 bis 5000 bar 
und besonders bevorzugl 1000 bis 3500 bar. 

[0017| Die Reaktionstemperaiur betragi 180 bis 350°C, bevorzugt sind 200 bis 320°C 

(0018) Es lasscn sich auch Copolymcrisatc mil Elhylcn hcrslcllcn, wobci prinzipicll allc radikalisch mil Elhylen copo- 
lymcrisierbaren Olefine als Comonomere gceignel sind. Bevorzugt sind 20 

- 1 -Olefine wie Propylen, 1-Bulcn, 1-Penien, 1 -Hex en, 1-Octen und 1-Decen, 

- Acrylate wic Acrylsaure, Acrylsauremcthylesier, Acrylsaureethylester, Acrylsaure-n-butylester, Acrylsaurc-2- 
ethylhcxy Jester odcr Acrylsaure-tert.-butylestcr; 

- Methacrylsaurc, Methacrylsaurcmelhylester, Mcthaciylsaureethylester. Methacrylsaure-n-bulylesler oder Me- 25 
lhacrylsaurelcri.-bulylesl.cr; 

- Vinylcarboxylatc, wobci Vi ny I acctat besonders bevorzugt ist, 

- Ungesalligle Dicarbonsauren, besonders bevorzugt ist Maleinsaurc, 

- ungesalligle Dicarbonsauredcrivate, besonders bevorzugt sind Malcinsaureanhydrid und Maleinsaurealkyliniidc 

wie beispielswcise Malcinsaurcmclhylimid. 30 

|0019] Der Comonomerantcil betragi maximal 50 mol-%, bevorzugt maximal 20 mol-%. 

[0020] Es wurdc nun gefunden, dass sich die oben beschriebencn Polyethylenwachse mil verbessertcn organolepli- 
sehen Eigciischatieii am besien herstellcn lasscn, wenn man wahrend der Polymerisation als Regler ein oder mehrere ali- 
phatische oder alicyclische Ketone der allgcmeinen Fonneln I 35 



[0021 1 Dabei sind die Rcsle R 1 und R 2 gleich odcr vcrschieden und ausgewahlt aus 

- C r C 6 -Alkyl wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, ten. -Butyl, n-Pentyl, iso- 
Pcntyl, sec-Pcntyl, neo-Pcntyl, 1,2-Dimelhylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec-HexyL besonders bevor- 45 
zugt C r C 4 -Alkyl wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl. n-Buiyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert.-Butyl; 

- C3-Ci2-('ycloalkyl wie Cyclopropyl, Cyclobutyl, Cyclopenlyl, Cyclohcxyl, Cyclohcpiyl, Cyclooctyl, Cyclono- 
nyl, Cyckxlecyl, Cycloundccyl und Cyclododecyl; bevorzugl sind Cyclopenlyl, Cyclohexyl und Cyclohcpiyl; 

[0022] In einer wciicrcn Ausfuhrungslbnn sind die Reste R 1 und R 2 miieinander kovalent verbunden. So konnen R l 50 
und R 2 beispielswcise gemeinsam scin: -(CH 2 ) 4 -, -(CH 2 )r, <CHi>6* "(CH 2 ) 7 -, -CH(CH 3 )-CH2-CH2-CH(CH 3 )- oder 
-CH(CH 3 )-CTT 2 -CT1 2 -CH 2 -CTT(CH/)-. 

[0023.1 Bcvorzugtc Beispiele sind Aceton. Methylethylketon "MEK"-, Methylisobutylketon "MIBK". 2-Penianon, 3- 
Pcntanon oder Cyclopentanon, Cyclohcxanon oder Cyclohcplanon. Besonders bevorzugic Beispiele sind Aceton, Me- 
lhylcthylketon, Methylisobutylketon und Cyclohcxanon; ganz besonders bevorzugl sind Methylethylketon und vor allent 55 
Cyclohcxanon. Unler diesen Bedingungen liissl sich autdic Vcrwendung von CO. Ethan und Propan als Regler verzich- 
ten. 

|0024] Nach der TTcrstellung liissl sich das in groBlechnischcn Anlagcn ublicherweise als Granular, Griefi oder Pulver 
anfallcnde Wachs sofort in den entsprcchenden kosmciischcn Anwcndungen verwenden. 

1 0025 J Die oben beschriebencn Polyethylenwachse haben cine Dichtc von 0,8 bis 1,0 g/cm 3 , bevorzugt von 0.90 bis 60 
0,96 g/cm 3 und besonders bevorzugt von 0,93 bis 0.95 g/cm 3 , gemcsscn bei 23 W C. Die Schmelzviskosiialen liegen im 
Bcrcich von 20 bis 20(XX) cSt, bevorzugl im Bereich von 800 bis 2000 cSt, gemessen bei 1200% das enisprichi cinem 
Molckulargewichl M w von maximal 40.000 g, bevorzugl maximal 10.000 g und besonders bevorzugl maximal 7500 g. 
Die Moickulargewichtsvcrteilung licgt im Bereich von 2 bis 10. Die Schmelzpunkte liegen im Bereich von 60 bis 125"C, 
bevorzugl 80 bis 120°C. ~ ~ 65 

1 0026J Die Wachse zeigen sehr gutc organolcptischc Eigenschaften, insbesondere sind sic Gcruchs- und Geschmacks- 
neutral. Das ist insolern iibcrraschend. weil sowohl die vcrwendcten Ketone und insbesondere Methylethylketon als 
auch die daraus unler Hochdruckbcdingungen leicht entsiehcnden Dimerc. Trimere und ahnliche Produkte einen charak- 
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icristischcn unci keincsfalls angcnehmen Eigcngcruch aufwciscn. 

1 0027 1 Die Mcssung dcr organolcplischen Eigcnschaften lassi sich apparativ, bci spiels wcisc durch Gaschromaiogra- 
phic odor Different ialthcmiogravi metric, bestimmcn, wobei durch gctrcnnic odcr hi nlcreinandergesch allele Messappa- 
ralurcn die Mcnge und die An der cnt weichenden fliichtigen Verbindungcn crmillcll wird. Von hohcr Signifikanz sind die 
5 Tests durch Probandcnicams. 

1 0028] Aufgrund ihrer schr guten organolcplischen Eigenschafien eigncn sich die oben bcschricbcnen Wachsc vorzug- 
lich fur Praparate und Anwendungcn dcr dekoralivcn Kosntclik. ausgewahlt aus Lippensiiften, Gcsichtspudcr, Blushes, 
Lidschattcn, Lidstrichsliften, Grundierungen, Make-up-Zubereilungen, Wiinpcrniuschc und Augenbraucnstiften. Ein 
Gegcnsiand dcr vorliegcndcn Hrfindung ist daher die Vcrwendung dcr beschricbenen Polycthylcnwachsc fur Praparate 
to und Anwendungcn dcr dekorativen Kosmeiik. ausgewahlt aus Lippensiifien, Gcsichtspudcr. Blushes. Lidschattcn, Lid- 
strichsliften. Grundierungcn, Makc-up-Zubereitungcn, Wimpemiusche und Augenbraucnstiften. 

|0029] Ein wcitcrer Gegcnsiand der vorliegcndcn Erfindung ist die Verwendung der oben beschricbenen Wachsc fiir 
Praparate und Anwendungcn dcr pflegendcn und rcinigenden Kosmeiik, ausgewahlt aus Reinigungslolions, Hand- 
crcmes, Handwaschpastcn, Hautpfiegemitleln, Intimpflcgcmiiicln, FuBpflegcnritleln, Lichischulznriiteln, Repellents, 
t5 Rasierniiltcln, ITaarcntfernungsniitlcln, Antiaknemittcln, Make-up, Nagclpflcgeniillcln, Kajaisliften, Seifen, Syndcls, 
fiussigen Wasch-, Dusch-, und Badepraparaten, Cold Creams, Hautpflegeprodukte, Exfoliating Scrub Soaps, Gesichls-, 
Hand- odcr FuK-Pcclings, Body-Scrubs, Gelc und Lotioncn. 

[0030] Die oben beschricbenen Polycthylcnwachsc lasscn sich hervorragend konfektionicrcn und so in die zum Ein- 
salz crforderlichc odcr gut geeignele Darrcichungsform bringen. So sind vcrschicdcne KorngroRen bci spiels wcisc durch 
20 Spruhen erhaltlich. 

1 0031] AuBcrdcm konnen die Wachsc in vcrschicdenslcr Wcisc granulicrt wcrden. Die Mcthodcn dcr ( iranulicrung von 
Polycthylcnwachsen sind an sich bckannt . Die oben beschricbenen Wachsc lasscn sich besondcrs gut granulicren. 
1 0032] Zur Herslcllung dcr oben genannten Praparate dcr dekorativen Kosntclik sowie der pflcgenden und reinigenden 
Kosmeiik sowie dcr pharntazeutischen Zubcreitungen und Hygicneartikel, bcispiclsweisc Inkontinenzproduklen, wird 
25 nach den an sich bekannlen Verfahrcn vorgegangen, die dent Fachmann gelaufig sind. Sic musscn gegenubcr dent Stand 
dcr Technik niclit unigesiclll wcrden. 

[0033] Ein wcitcrer Gegcnsiand dcr vorliegcndcn Erfindung sind Praparate und Anwendungcn dcr dekoralivcn Kos- 
meiik, ausgewahlt aus Lippensiiften, Gesichlspuder, Blushes, Lidschatten, Lidstrichsliflen, Grundicrungen, Makc-up- 
Zubcrcitungcn, Wimpernluschc und Augenbraucnstiften, enlhallcnd die oben beschricbenen Polycthylcnwachsc mil gu- 

30 ten organolcplischen Eigcnschaften. 

1 0034] Ein wcitcrer Gegcnsiand dcr vorliegcndcn Erfindung sind Praparate und Anwendungcn dcr pflegendcn und rei- 
nigenden Kosmeiik, ausgewahlt aus Reinigungslolions, Handcreincs, Handwaschpastcn, Hautpflegeniitteln, Intimpfle- 
gemitleln, FuBpflegeinitieln, Lichtschulzmiiteln, Repellents, Rasierniitteln, Haarentfernungsmitieln, Anliaknemitleln, 
Make-up, Nagelpllegeniilteln, Kajalsliften. Seifen, Syndets, flussigen Wasch-, Dusch-, und Badepraparaten, Cold 

35 Creams, Hautpflegeprodukte, Exfoliating Scrub Soaps, Gesichls-, Hand- oder FuB-Pee lings, Body-Scrubs, Gelc und Lo- 
tionen, enlhallcnd die oben beschricbenen Polyclhylenwach.se mil verbesserten organolcplischen Eigcnschaften. 
|0035] Die erftndungsgemaBcn kosmelischen Praparate und Anwendungcn konnen z. B. cine Losung, einc wasserfrcic 
Zubcreilung, cine Emulsion odcr Mikrocmulsion vom lyp Wasscr-in-Ol odcr vom Typ Olin-Wasscr, eine multiple Emul- 
sion, bcispiclsweisc vom Typ Wasscr-in-Ol-in-Wasscr, ein Gel, einen leslen S l i ft, einc Salbc, cin Aerosol odcr auch ein 

40 wassriges System bzw. einc Tcnsidzubereilung zur Reinigung von FTaut und/odcr Haarcn, darstcUen. Sic enthaltcn die 
oben beschricbenen Wachsc in eincm Anieil von 0,5 bis 20 Gew.-%. 

[0036] Zusalzlich zu den oben beschricbenen Polyethylenwachsen konnen die erfindungsgeniaBen kosmelischen Pra- 
parate und Anwendungcn enthaltcn: Wirkstoffe wic bcispielswcise UV- Filler, Parfums und Riechslofle, Emulgatorcn, 
Tenside, fesic Tragennaierialien wie beispielsweisc Krcide, weilere Wachse wie beispiclsweisc Biencnwachs oder Car- 
45 naubawachsc, Vi (.amine, Basen oder Sauren, Alkoholc sowie Wasser. Dabei kann es fur verschicdene Praparate von Vor- 
leil sein, mchrcrc verschicdene Emulgatorcn, Wirkstoflc, Tenside, teste Tragennaierialien, Parfiime und Riechstofic, 
Wachsc, Basen oder Siiurcn, Vit amine odcr Alkoholc zu verwenden. 

|0037] Die Herstellung dcr erfindungsgeniaBen kosmelischen Praparate und Anwendungcn erfolgi. durch an sich be- 
kanntc Mcthodcn. Bcvorzugt ist das Mischcn dcr Komponcntcn durch Verriihrcn. Das Mischcn kann so erfolgen, dass 

50 samllichc erfordcrlichen Komponcnten in einem Schritt verruhn wcrden odcr konsckutiv in mchreren Schritten. Dabei 
kann bei Raumlcmperalur gearbcitet wcrden oder auch bci crhohlen Tcmperaturcn bis liber den Schmelzpunkt dcr oben 
beschricbenen Polyelhylcnwachse. Fiir einigc Priiparate wic bcispielswcise Lippenstiflc isi das Mischen bei Teiuncraiii- 
rcn oberhalb des Schmclzpunkts der Polyclhylen wachse bcvorzugt. Als hochstc sinnvolle Tcmperatur fur das Venni- 
schen dcr Komponcnten sei 150°C gcnannl. Bci der Herstellung derjenigen Anwendungcn, fiir die einc spharische Fonn 

55 des Polyethylenwachses erforderlich ist, wird das Mischen bci Tcmperaturcn unterhalb des Schmelzpunktes des Poly- 
ethylenwachscs durchgefuhrt. 

|0038] Die Erfindung wird durch Arbciisbeispielc erlauiert. 

Arbeilsbeispicle 

A) Herslcllung dcr Polymcrisate 

|0039] Ethylcn wurdc in Anwesenheit des jeweiligen Molekulargewichtsrcglers (Bcispielc Nr. 1 bis 18) in eincm 
Hochdruckautoklaven polynierisicrt, wie er in der Literatur beschrieben wird (M. Buback et aL Ghent. Ing. Tech. 1994, 
65 66, 510.) Dazu wurden Monomer oder Monomerengemisch. dem als Initiator tcri.-Buiylperoxid und tert.-Butylperoxy- 
pivalat zMgcsctzt worden waren. sowie der Reglcr unter dem Reaklionsdruck von 1700 bar cingespcist. In Tabelle 1 sind 
die Polymerisalionsbedingungcn and analytischc Daten der erhaltenen Polymcrisate angegeben. Bei alien Versuchen 
wurdc eine Rcaktionstemperalur von 220°C und ein Reaklionsdruck von 1700 bar cingestellt. 
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Tabcllc 1 



Polymerisalionsbedinguniren der Beispielc 1 -9 unci der Vcrglcichsbcispiclc V1-V9 



Nr. 


Regler 


Regler 


Ethyl en 


Aus- 
Deuce 


r 


h 


T melt 




[o ZOt X } 


n /"h l 


Wrrr /"hi 


LJCg irCi/ 

h] 




IlUU / t> 




1 


MEK 


2,35 


12,2 


2,0 


0,9350 


1080 


112,8 


2 


MEK 


2 , 70 


12, 1 


1.8 


0,9345 


1880 


112,9 


3 


MEK 


2, 65 


12,0 


1/9 


0,9332 


4110 


113,0 


4 


MIBK 


3 , 65 


11,3 


2, 0 


0,9348 


870 


110,6 


•j 


1 IX U XV 


2 , 85 


11 , 6 


2, 0 


0,9344 


1930 


112, 0 


c 
\j 


MIBK 


2 , 15 


12 , 2 


1.9 


0,9344 


6530 


112, 0 


7 


ACc UvJIl 


! 1 2 5 


19 0 


2 2 


0,9340 


1180 


112,3 j 


Q 


7A /■-« /"i Y"l 


9 70 


19 5 


2 2 

, Xt 


0 9339 ! 


1830 


112,9 


Q 


ACBCOu 


o in 


19 1 

1/ , X 


9 0 


0 9128 


4530 


112,8 


VI 


PA 


0 , J4 


11 , o 


1 , b 


n Q A 1 A 


pen 


I 11^7 


Vz 


PA 




11 A 
11 r ^ 


i ^ 
1 , o 


0 Q 17Q 


9070 


111 6 

X X o , u 


V J 


PA 


0 20 


11 1 

X X , X 


1 . 7 


0,9372 


4390 


114,5 


V4 


IVA 


0,45 


11.7 


1,5 


0,9256 


4980 


110,5 


V5 


IVA 


0,38 


12,1 


1,6 


0,9245 


2110 


109,6 


V6 


IVA 


0,34 


12,1 


1,7 


0,9254 


4320 


110,5 


V7 


C7 


5,80 


12,1 


2,2 


0,9256 


4980 


110,5 


V8 


C7 


7,60 


12,4 


2,4 


0,9245 


2110 


109,6 


V9 


C7 


6,25 


12,4 


2,3 


0,9254 


4320 


110,5 



Verwendete Abkurzungen: MEK Methylethylketon, MIBK Methylisobu- 
tylketon, PA: Propionaldehyd, IVA: Isovaleraldehyd, C7: n-Heptan; 
PE : Polyethylenwachs . 



B) Organoleptische PruTung der Polyincrisatc 

[0040] ZurPrUrungdcrWachscausdcnobenautgefuhrtcnBeispiclen 1 bis9undVl bis V9 wurden die Probcn jewcils 
zwei Gruppcn von Probanden vorgelegl. Probandenlcam 1 bestandaus 23 Personcn ohne besonderc Vorbildung. Proban- 
dcnlcani 2 besiand aus 12 Personen, die profcssioncll Geruchs- und Geschmacksprobcn durchfuhrcn. Die Benolung cr- 
folgic jeweils mit Noien (1 : sehr gui, 2: gut, 3: befriedigend. 4: ausreichend, 5: mangclhaft) und findet sieh in Tabelle 2. 
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Tabelic 2 



Organoleptic he Prufung 



Probe 


Probandenteam 1 


Probandenteam 2 


Verwendeter ! 
Regler 


1 


1 


1 


MEK 


2 


1 


1-2 


MEK 


4 


1-2 


2 


MIBK 


5 


2 


1 


MIBK 


7 | 


2 


2 


Ace ton 


8 


2-3 


2-3 


Aceton 


VI 


3,5 


5 


PA 


V2 


4 


4 


PA 


V4 


3 


3,5 


IVA 


V5 


4 


3,5 


IVA 


I V7 


3-4 


3-4 


C7 


] V8 


3-4 


3 


C7 



[0041 ] Die beschriebenen Proben 1 bis 9 sowie VI bis V9 wurden in Peeling-Gels eingearbeilel, unci es wurde nach ei- 
ncni Slandardvcrfahrcn cin Lippcnslifl (in dcr Wannc, d. h. untcr Aufschmclzcn des Wachscs) hcrgcslcllL. Die Peeling- 
Gels, hcrgeslelll unler Vcrwendung dcr beschricbenen Proben 1 bis 9 warcn den Verglci ens-Pee ling- Gels in puncto Ge- 
ruch dcullich uberlegcn, wobei die Peeling-Gels 1 und 2 am bcslen abschnitlen. 

30 

C) Anwendungsbcispiele 
C. 1 Bei spiel fur die Fonnulierung eines Pee ling -Gels 

35 Gew.-% Komponcnic 

0,5 Viianiin-E-Acctal 

3.0CrcmophorRII410 

15,0 Elhanol 

0,01 Uvinul®D50 
40 3,()D-PanthcnolUSP 

0,85Neuirol®TE 

60,0 Carnopol® 940 ( 1 %ig) 

5,0 Polycihylenwachs aus Experiment 1 

1 0042 1 Das beschriebene Peeling-Gel wurde von den Probanden- Teams getesici und mit 1-2 bewertet. Ein analog her- 
45 gesiellles Peeling-Gel, bei dem Polyeihylcnwachs aus Experiment VI verwcndel wurde, wurde von den Probanden- 
Teams mil 4 bzw. 5 bcwcriet. 

C.2 Beispicl fur die Fonnulierung eines Lippenstifls 

50 1 0043 ) In Lippcnslifl en, hcrgeslelll unier Vcrwendung der Proben 1 bis 9, kam die Parfumicrung wcsentlich besscr zur 
Wirkung als in den Vcrgleiehsmusicrn, die unter Vcrwendung der Proben VI bis V9 hcrgeslelll wurden. 

Lippensiift 



55 


|0044| Die Komponcnien wurden in der Wannc, d. h. unler Aufschmelzen der Wachskomponenten, gemischi. 




Komponcnte 


Gcw.-% 




Carnauba-Wachs 


3,0 




Candclilla-Wachs 


4,0 


60 


Bicncnwachs 


2,0 




Mikrokristal lines Waehs (Paraffin wachs) 


7,0 




mil eineni Schmclzpunkt 52-54°C 






Ceiylpalniiiai 


1.5 




Peirolaium While 


6,0 


65 


Lanolin-Wachs 


4,0 




Ceiaryloetanoa*? 


11,0 




Polyelhylcn 


2,0 
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Komponeme Gcw.-% 

Bisalbolol 0,2 

1 Iydrierlc Coco-Glyccride 6,0 

Tocophervl-Acciai 2,0 

Tocopherol 0,5 

Casior-OI 50,8 



C.3. Handcrcmc-Formulierungsbci spiel 

10 

Handrciniger mil Reibkorper (allc Zahlenwcrle in Gewichisprozcnlen) 



15 



20 



Sulfopon® IICGranulai 


13,70 


Glucopon® 650 EC 


1,00 


Dehyion® K 


1,20 


Tcxapon® NSO 


1,00 


Compcrlan® KD 


0,50 


Kreide 


32,40 


Polvclhylcnwachs 


8,10 


Soda 


0,90 


Edcnor®UT35 


1,10 


NaOTT (5()%ig) 


0,30 


Zilronensaure 


3,00 


Parfunioi 


0,30 


VE-Wasscr 


zu 100 auffullen 


pTT- Wen: 5,5 6,0 





1 0045 1 Ms wurden verschiedene Handrciniger mil den Polyclhylcnwachs-Probcn 1 , 4, 5, VI und V9 hergesielil und von 
den Probcndcnieants wie folgi beurteill: 30 



Eingesetztes Wachs 


Probanden-Team 1 


Probanden-Team 2 


1 


1-2 


1 


4 


3 


3 


5 


3 


3-4 


VI 


4-5 


5 


V9 


5 


5 



Palenlanspruche 



35 



40 



1. Kosmciischc Praparale und Anwcndungen, enthallcnd Polyeihylcnwachsc, hergesielil durch (Co-)Polymcrisa- 
lion von liihylen unler Hochdruckbedingungen unier Vcrwendung eines aliphaiischen oder alicyclischen Kelons als 
Molektilargcwichlsreglcrs. 

2. Kosmciischc Praparale und Anwcndungen nach Anspruch 1, enthallcnd Polyelhylenwachse mil einem rnaxima- 
len Mole ku large wichl Mw von 40.000 g. 

3. Praparale und Anwcndungen dcr dckoraliven Kosmctik, ausgewahll aus Lippensliflen, Gesichlspudcr, Blushes, 
Lidschaiicn, Lidsirichsiiflcn, Grundierungen, Make-up- Zuberciiungen, Wmiperntuschc und Augcnbraucnslifien, 
nach Anspruch 1 und 2. 

4. Praparale und Anwendungcn dcr pflegenden und reinigenden Kosmclik, ausgewahll aus Reinigungsloiions, 
Tlnndcrcmcs. TTandwaschpasicn, Haulpnegemiiieln, Iniimpriegcinitteln, FuRpnegemiueln. Lichlschutzmilleln, Re- 
pellcnis, Rasienniiicln, Haarcnlfcmungsniitleln, Antiakncmiiiein, Make-up, Nagelpfiegemitieln, Kajalsiilten, Sci- 
len, Syndeis, fliissigen Wasch-, Dusch-, und Badepraparatcn, Cold Creams, Ilauipfiegeprodukle, Exfoliating Scrub 
Soaps, Gesiehis-. Hand- oder FuB-Pee lings, Body-Scrubs, Gele und Loiionen, nach Anspruch 1 und 2. 

5. Praparale und Anwcndungen lur phannazeutischc Zuberciiungen oder Hygiencarlikel nach Anspruch 1 und 2. 

6. Vcrfahren zur Hers icl lung von kosmciischen Praparaien und Anwendungcn nach den Anspruchen 1 bis 5, da- 
durch gckcnnzeichnci, dass man 0,5 bis 20 Gew.-% Polyethylen wachs bei 20 bis 200°C mil weileren Sloffen, aus- 
gewahll aus Wirkstofien wie beispielsweise UV-Filler, Parfums und Riechsioffen, Emulgaiorcn, Tensiden, fesicn 
Tragerniaieriulien wie beispielsweise Krcide, weileren Wachsen wie heispiclsweisc Bienenwachs oder Camauhaw- 
achse, Viiaminen, Bascn oder Sliuren, Alkoholcn sowie Wasser. 

7. Vcrwendung von Polycthylenwachsen gcmaB den Anspruchen 1 und 2 fur kosmciischc Praparale und Anwen- 
dungcn, 
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60 
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